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Beschrelbung 

Die Erfindung betrifftein stabiles Gemlsch mitelnem GehaltoxIdationsempflndllcherVerblndungen, ein 
Verfahren zur Herstellung des Gemischs, sowie die Verwendung elner Komblnatlon von Stoffen zur Stablll- 
6 sierung oxidatlonsempflndllcherVerbindungen. 

Wenn oxidationsempf Indllche Verblndungen, Insbesondere fettlosliche Vitamlne, mit Luft In Kontakt kom- 
men, erfolgt eine ungewoiite Oxidation. Hierdurch nimmt die Qualitat derdiese empflndlichen Verblndungen 
enthaltenden Produlde ab. Insbesondere wenn oxidatlonsempflndliche Verblndungen In Nahrungs- und Fut- 
termitteln oderim Pharmabereich verwendetwerden, kommtes wahrendderLagerungzurZerstorung deroxi- 
10 dationsempfindlichen Verblndungen durch Oxidation, und der Im Produkt verbleibende Anteil an diesen 
Verblndungen sinkt. 

Urn diese Oxidation zu verhlndern, kann man beisplelsweise Vitamlne, Ole und Fette mit einer Komblnatlon 
von Antloxidatlen und Sequestrlerungsmittein behandein, vgl. E. Furia, "Handbook of Food Additives", 2. Edi- 
tion, Selten 271 und 274 bis 281 (1975). In dieser Literatursteile wird berichtet, dad. die komblnlerte Wirkung 
IS von Sequestrlerungsmittein und Antloxidantien synergistiscti sel. Als Sequestrierungsmitte! werden eIne Vlel- 
zahi unterschiediicher Verblndungen votgeschlagen, so beisplelsweise Saize der Esslgsaure, Saize der Zitro- 
nensaure, Ethyiendiamintetraacetat, Calclumphytat, Natrlumthlosulfat und dgl. In der Literatursteile sind auch 
Triglyceride erwahnt, aiierdlngs nlchtals MIttel zurStablllslerung, sondern vielmehrals zu stablllslerende Sub- 
strate, vgl. ibid Selte 2B0. 

20 In der JP-A-59204-6g6 wIrd eIne Komblnatlon von PhytlnsSure, dl-a-Toccopherol, natOrllches Vitamin E 
Oder Vitamin C, als Antioxldans fur die, FettsSuren und Nahrungsmlttel, die dIese Bestandtelle enthalten, vor- 
geschlagen. 

Zur Stablllslerung von Vitamin Awerden verschledene Arbeltswelsen vorgeschlagen. So kann man Vitamin 
A In den Esslgsaureester oder einen Fettsaureester, z.B. Palmitinsaureester, uberfuhren und gibt einen syn- 

25 thetischen Oxidatlonslnhlbltor zu. Als Oxidatlonslnhlbltoren kommen hierbel DIbutylhydroxytoiuol (BHT), Butyi- 
hydroxyanisol (BHA), NordlhydroguajaretsSure (NDGA), Propylgalat (PG) oder N,N'-Diphenyiparapheny!en- 
diamin (DPPD) in Betracht. BeieineranderenArbeltswelsezurStabillsierungvonVitaminAuberzieht man Vita- 
min A mit Gelatine, Kasein, Dextrin oder anderen Stoffen, urn den Kontakt mit der Luft zu unterbreohen und 
stelit dann Beadiets oder Pulver her. Nach einer weiteren Arbeitsweise kann man Vitamin A in Gegenwart natiir- 

30 licher phenoilscher Substanzen und Ascorbinsaure In kornlge oder puiverformige Feststoffe uberfuhren und 
auf diese Weise stabiiisieren, vgl. JP-A 122 424-84. 

Die Vorschlage des Standes der Technik zur Stablllslerung oxidationsempflndllcher Verblndungen sInd 
jedoch nicht ausreichend, da man weder eIne ausrelchende Umhullung der empflndlichen Verblndungen 
erzlelt, noch einen auselchenden Schutz vorden die Oxidation besciileunlgenden Schwermetalispuren errei- 

35 Chen kann. 

Der Erfindung iiegt die Aufgabe zugrunde, eIn stabiles Gemlsch oxidationsempfindiicher Verblndungen zu 
schaffen, das stabll und lelcht zu handhaben 1st und sich Insbesondere fur Lebensmittel- und Futtermittel sowie 
fiir Pharmaanwendungen eignet, 

Diese Aufgabe wird gelost durch Bereltstellung eines stabiien Gemischs mit einem Gehalt oxidationsemp- 
40 findllcher Verblndungen, enthaitend die oxidationsempfindilchen Verblndungen, Triglyceride, Komplexblldner 
sowie Umhuliungsstoffe. 

Die Komblnatlon von Triglycerlden, Komplexbiidnern und Umhullungsstoffen ergibt iiberraschend einen 
vollen Schutz fOr die oxidationsempfindilchen Verblndungen. WShrend die EInzelkomponenten der Komblna- 
tlon dieser drei WIrkstoffe nur eine geringe Schutzwirkung aufweisen, erhait man mit der Komblnatlon eine 
45 iiberaddltlve Schutzwirkung. 

Nach einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung enthSIt das Gemlsch zusatzlich ubiiche Antloxi- 
dantien. Hierbel kann es sich beisplelsweise urn BHT, BHA, Ethoxyquin handein. 

Nach einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform handelt es sich bei dem Triglycerid um ein Pf lanzenoi. 
Zu den in der Erfindung brauchbaren Triglycerlden gehoren Naturprodukte, aus Naturprodukten regenerierte 
50 Triglyceride und synthetlsche Triglyceride. Man kann eines oder mehrere dieser Triglyceride verwenden. 
Bevorzugt verwendetman l^lanzenole wie Ollvenol, Sojafii, MaisSI, Baumwollsaatol, Sonnenblumenol, Erd- 
nuKdi, Paimoi, KokosnuKBI und WelzenkelmSI, aber man kann auch verschledene tierische Fette (z.B. Schwel- 
nefett, RInderfett, Schafsfett und FIschole) und halbsynthetlsche Fette verwenden, die man durch Umesterung 
und Recombination, einschlleaiich Fraktionierung und Hydrierung gewinnt. 
55 Nach einer weiteren bevorzugten AusfQhrungsform handelt es sich bei dem Komplexblldner um Phytin- 
saure, Phosphorsaure, Meta-, Pyro- oder PolyphosphorsSure oder um deren Saize. Als Saize kommen Insbe- 
sondere die Metallsaize (Natrium, Kalium, Calcium) In Betracht. 

Zu den Komplexbiidnern geh6ren auch Sequestrierungsmlttel fiir die Schwermetalilonen und Chelatblld- 
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ner. Besonders bei Lebensmittein kann man die in der Literatur zitierten verwenden [z.B. Thomas E. Furia, 
"Handbook of Food Aditives", 2. Band, CRC Press, S. 271 bis 281, (1975)]. So kann man beisplelsweise auch 
Carbonsauren, Pclycarbonsauren, Hydroxycarbonsauren, Miinosauren, Weinsaure, Gluconsaure, Zitronen- 
saure und Ethylendiamintetraessigsaure und deren Metallsaize (z.B. Calciumsalz der Phytinsaure, Natrium- 
5 pyrophospiiat, Natriumhexametaphosphat, Natriumtripolyphosphat, Natriumtartrat, Calciumgluconat, 
Natriumcitrat und Natriumsalz der Ethylendiamintetraessigsaure), ZitronensSureester, Nitriiotriessigsaure- 
Natriumsalz (NTA-Na), Cystein, FumarsSure, MaleinsSure und MiichsSure einsetzen. 
Man kann auch Komblnationen von Kompiexbildnern verwanden. 

Nach einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung handelt es sich bei dem Umhiillungs- 
10 stoff umeinen Filmbildner, insbesondere um Proteine, wis Geiatine, Casein, umZuckeroder Polysaccharide, 
insbesondere Gummi arabicum. Alginate Oder Starkederivate. Bel den Zuckern kann man insbesondere Sac- 
charose, Glucose und Lactose nennen. Man kann auch Antioxidantien einsetzen, beisplelsweise BhHT, BHA, 
Ethoxyquin, sowie Filel^Hllfsmittei, beisplelsweise Siilciumdioxid, Calciumstearat, Caiclumphosphat, sowie 
Fulistoffe, beisplelsweise Stdrke, Kaolin und Sllikate. 
IS Das VerhSitnls von Trigiyceriden und Kompiexbildnern zu den oxidatlonsempflndlichen Verbindungen, die 
In den erf IndungsgemaKen Gemischen enthalten sein sollen, kann durch die konkret im jewelligen Beispiel ver- 
wendeten Verbindungen varileren. Bezogen auf 1 Gew.-Tell axidatlonsempfindliohe Verbindungen kann man 
beisplelsweise Triglyceride In einem Bereich von 1 bis 0,01 Gew.-Tellen und Kompiexbiidner in einem Bereich 
von 1 bis 0,01 Gew.-Tellen verwenden. 
20 Die so mit Trigiyceriden und Kompiexbildnern gemischten oxidationsempf indlichen Verbindungen iiber- 
zieht man mit den Umhiiliungsstoffen in der Menge, die zur Umhullung (englisch: coating) dieser Mischung 
erforderllch 1st. Gegenstand der Erfindung 1st auch ein Verfahren zur Hersteilung des erfindungsgemaBen 
Gemischs, das dadurch gekennzeichnet ist, daft man sine Dispersion aus oxidationsempf indllcherVerbindung, 
Trigiycerid, Kompiexbiidner und Umhullungsstoff herstelit und diese Dispersion in einen Feststoff uberfuhrt. 
25 Im allgemelnen erhSIt man das erfindungsgemaBe Gemisch dadurch, daB man eine wSBrlge Dispersion 
herstelit, indem man als aktlve Komponente oxidationsempf indliche Verbindung in Trigiyceriden, Kompiexbild- 
nern, Umhiiliungsstoffen und gegebenenfalls Hllfsmlttein dispergiert, diese Dispersion auf iibliche Weise in 
einen Feststof f iiberfuhrt und gegebenenfalls einen TrocknungsprozeU anfOgt. Nach so einem Verfahren erhalt 
man ein stabiles Gemisch oxidationsempf indlicher Verbindungen, das aus den oxidationsempf indlichen Ver- 
so bindungen, UmhUllungsstoffen, Trigiyceriden und Kompiexbildnern besteht. 

Bel dem erfindungsgemiflen Verfahren stelit man normaierweise eine wallrige Dispersion oder waKrige 
Emulsion dadurch her, daB man zuerst die wasseri6silchen Substanzen, wie UmhOilungsstof fe, die hydrophile 
Komponenten sind, und andere Hiifsmittel in Wasser i6st, wobei man eine wSBrige LSsung erhdit und gieich- 
zeitig die fetdSsiischen Substanzen wie die oxidatlonsempflndlichen Verbindungen und Triglyceride vormischt. 
35 Durch MIschen der LSsung mit der Vormischung mit einem geeigneten Riihrer oder Homogenisator wird das 
Ganze dispergiert oder emulglert. Die erhaltene Dispersion fiihrt man durch Gefriertrocknung, Vakuumtrock- 
nung, Spruhtrocknung oder Konvektionstrocknung in einem kornigen oder pulverformigen Feststoff uberoder 
granuliert ihn mit einem geeigneten Verfahren und trocknet dann die Korner nochmals. 

Bei dem erfindungsgemalien Verfahren ist anschlieBend an den Trocknungsprozeli eine zusatzliche 
40 Behandlung zur Vernetzung des Uberzuges mdglich. Im Falle von Gelatine als Umhullungsstoff kann man bei- 
splelsweise mit Aldehyden vernetzen oder eine thermische Vernetzungsbehandlung durchfiihren. Es ist auch 
mdglich, im AnschluBan den TrocknungsprozeB einen weiteren Uberzug aufzubringen, beisplelsweise mit Fet- 
ten, Paraffin, Wachsen, synthetischen Polymeren, wie Ceiluloseacetat, Phthalat und dergleichen. 

Besonders bevorzugt iiegt der Feststoff in Form eines Granulate oder Puivers vor, wobei eine mittlere Tell- 
45 chengrolie von 100 bis 600 ^m besonders gOnstig ist. 

Zu den in der vorliegenden Erfindung genannten oxidationsempfindlichen Verbindungen gehoren fettlds- 
liche Vitamine, Carotinoide, Vitamin-A-saure und davon abgeleitete Verbindungen, analoge Retinoide, Aroma- 
stoffe (z.B. Zitronenol), Riechstoffe und dergleichen. Man kann eine oder mehrere dieser Verbindungen 
verwenden. Zu den fettldslichen Vitaminen gehoren beisplelsweise Vitamin A, Vitamin E, Vitamin D, die Vita- 
50 mine der K-Reihe sowie Gemische dieser Vitamine, die sowohl in freier Form als auch in Form von Estern vor- 
liegen konnen. Zu den Carotinoiden gehoren beisplelsweise p-Carotin, Canthaxanthin, Citranaxanthin, 
p-Apo-8'-Carotinsaureethylester, Astaxanthin, Xanthophylie, wie Lutein und Zeaxanthin, sowie Gemische die- 
ser Carotinoide. 

Die erf indungsgemSaen Gemische konnen aber auch andere, nicht oxidationsempf indliche Bestandteiie 
55 enthalten. 

Nachfblgend ist die Erfindung anhand von Ausfiihrungs- und Anwendungsbeispielen nSher erl^uterL 
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AusfQhrungsbelspiel 1 

220 Telle Gelatine, 36 Telle Zucker und 96 Telle Dextrin gab man In 600 Telle Wasser und I5ste sle unter 
Erhitzen auf 70°C. Andererseits machte man 220 Telle Vitamin A-Acetat durch Schmeizen tiomogen, dem 3,8 

5 Telle Vitamin und 7,2 Telle BHT zugesetzt waren. Der so erhaltenen Mischung fulirte man 44 Telle SojaSI 
und 72 Telle Ettioxyquin unter RQhren zu und erhielt eine homogene Mischung. Anschiieliend gab man zu der 
zuvor genannten wSlirigen l^sung 20 Telle 50 %ige Phytinsaure. Danach gab man die zuvor genannte Vita- 
min-Mlschung zu und erhleit durch DIspergieren und Mischen eine Vitamin-Dispersion. Diese Dispersion ieltete 
man In einen Spruhturm und verspriihfe sle. Dann trocknete man sie mit einem Wirbelbett-Trockner und erhielt 

10 ein stabiles Vitamin A/Da-Pulver. 

Ausfuhrungsbelspiel 2 

in 1 00 Telle Wasser wurden S3 Telle Gelatine und 1 1 3 Telle Giucosesirup gegeben und nach 30-minutigem 
15 Quellen der Gelatine durch Erhitzen auf 70°C in Losung gebracht. AnschiieKend wurden nacheinander unter- 
schledllche Mengen eines Triglycerids und eines Kompiexbildners sowie 50,1 Telle Vitamin A-Acetat zugege- 
ben, das durch Zugabe van 4,5 mg BHT/Mlo I.E. und 1 00 mg Ethoxyquin/Mlo I.E. stablllslert war. Das Gemlsch 
wurde nach Zugabe von weiteren 70 Tellen Wasser durch kraftiges Ruhren emulglert. Die erhaltene Emulsion 
wurde schlledllch bel 70''C mit IHIIfe einer handeisiiblichen Spruhpistole in eine mit hydrophober Kleselsaure 
20 beladene Stickstoffatmosphare verspriiht. Das erhaltene Produkt wurde anschlleHend auf einem Wirbelbett- 
Trockner Im Stickstoffstrom bel Raumtemperatur getrocknet. 

Gemail dem angegebenen AusfOhrungsbeispiei 2 wurden foigende Menge Trigiycerid und Komplexblldner 
In die Rezeptur eingesetzt (die angegebenen Gewichtsteiie beziehen sich Jewells auf 100 Telle Trockenpuiver; 
bel der Einsteiiung der Rezeptur wurde entsprechend der Zugabe von ZusStzen weniger Giucosesirup elnge- 
25 setzt): 

Ausfuhrungsbelspiel 2-1 

Kelne Zugabe von Komplexblldner und Trigiycerid. 
Ausfuhrungsbeispiel 2-2 

Zugabe von 5 % SoJa6i, kelne Zugabe eines Kompiexbildners. 
3S Ausfuhrungsbeispiel 2-3 

Zugabe von 5 % ErdnuK6i, keine Zugabe eines Kompiexbildners. 
Ausfuhrungsbeispiel 2-4 

40 

Zugabe von 5 % Maisoi, kelne Zugabe eines Kompiexbildners. 
Ausfahrungsbeispiei 2-5 
45 Zugabe von 1 % PhytlnsSure, keine Zugabe von Trigiycerid. 

Ausfuhrungsbeispiel 2-6 

Zugabe von 1 % Phytinsaure, Zugabe von 5 % Sojaol. 

50 

Ausfilhrungsbeispiei 2-7 

Zugabe von 1 ,5 % PhytlnsSure, Zugabe von 5 % SojaSi. 
55 Ausfuhrungsbeispiel 2-8 

Zugabe von 1 % PhytlnsSure, Zugabe von 2 % SojaSi. 
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Ausfuhrungsbeisplel 2-9 

Zugabe von 1 % Phytlnsaure, Zugabe von 10 % SoJaSI. 
5 AusfQhrungsbeispiel 2-10 

Zugabe von 1 % Phytinsaure, Zugabe von S % ErdnuBSI. 
Ausfuhrungsbeisplel 2-11 

10 

Zugabe von 1 % Phytinsaure, Zugabe von 5 % MalsdI. 
Ausfuhrungsbeisplel 2-12 
15 Zugabe von 1 % Natriumsalz der Phytinsiure, Zugabe von 5 % SojaSI. 

Ausfuhrungsbelspiel 2-13 

Zugabe von 1 % Calciumsalz der Phytinsaure, Zugabe von S % Sojaol. 

20 

Ausfuhrungsbeisplel 2-14 

Zugabe von 1 % Zitronensaure, Zugabe von 5 % Sojafil. 
25 AusfOhrungsbeispiel 2-15 

Zugabe von 1 % Natriumcitrat, Zugabe von 5 % Sojaol. 
Ausfuhrungsbelspiel 2-16 

30 

Zugabe von 1 % WelnsSure, Zugabe von 5 % Sojafil. 
Ausfuhrungsbeisplel 2-17 
35 Zugabe von 1 % Natriumtartrat, Zugabe von 5 % SoJaSI. 

Ausfuhrungsbelspiel 2-18 

Zugabe von 1 % Salicylsaure, Zugabe von 5 % Sojaol. 
AusfQhrungsbeispiel 2-19 

Zugabe von 1 % GiuconsSure, Zugabe von 5 % SoJaSI. 
45 Ausfuhrungsbeisplel 2-20 

Zugabe von 1 % PhosphorsSure, Zugabe von 5 % Sojaol. 
Ausfuhrungsbelspiel 2-21 

50 

Zugabe von 1 % Natriumpyrophosphat, Zugabe von S % Sojafil. 
Ausfuhrungsbelspiel 2-22 
55 Zugabe von 1 % Natriumhexametaphosphat, Zugabe von 5 % SojaSI. 
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Ausfuhrungsbelspiel 2-23 

Zugabe von 1 % Natrlumtripolyphosphat, Zugabe von 5 % Sojaai. 
5 AusfQhrungsbeispiel 2-24 

Zugabe von 1 % EDTA-Na(Titriplex® III). Zugabe von 5 % SoJaBI. 
Ausfuhrungsbeispiel 2-25 

10 

Zugabe von 1 % NTA-Na(Tltriplex I), Zugabe von 5 % SojaSI. 
Ausfuhrungsbeispiel 2-26 
IS Zugabe von 1 % Cystein, Zugabe von 5 % SoJaSi. 

Ausfuhrungsbeispiel 2-27 

Zugabe von 0,5 % PhytlnsMure, Zugabe von 5 % SojaSi. 

20 

Ausfuhrungsbeispiel 2-28 

Zugabe von 1 % Natriumphytat, Zugabe von 5 % Mygiyoi® 812 (synthotlsches Fetteauretriglycerid). 
25 Ausfiiihrungsbeispiel 2-29 

Zugabe von 1 % Natrlumcltrat, kelne Zugabe eines Trigiycerids. 
Ausfuhrungsbeispiel 2-30 

30 

Zugabe von 1 % Phosphorsaure, keine Zugabe eines Trigiycerids. 
AusfQhrungsbeispiel 2-31 
35 Zugabe von 1 % Natriumhexametaphosphat, Zugabe von 5 % ErdnuKfii. 
Ausfuhrungsbeispiel 2-32 

Zugabe von 1 % Natriumhexametaphosphat, keine Zugabe eines Trigiycerids. 

40 

Ausfuhrungsbeispiel 2-33 

Zugabe von 1 % Triplex III, keine Zugabe eines Trigiycerids. 
45 Ausfuhrungsbeispiel 2-34 

Zugabe von 1 % Cystein, keine Zugabe eines Trigiycerids. 
Ausfuhrungsbeispiel 3 

60 

52,3 Telle Gelatine wurden in 150 Teiien Wasser naoh Zugabe von 126,8 Teilen Glucosesirup bei Raum- 
temperatur zum Quellen gebracht, danach wurde das Qemisch auf 65°G erhitzt. Nach Zugabe von 50 Teilen 
Tocopherol wurde 20 IVlin bei dieser Temperatur durch kraftiges Riihren emulgiert. Die Emulsion wurde 
anschliedend uber eine Einstoffduse in eine mit hydrophober KieseisSure beladene Stickstoffatmosphare ver- 
55 spriiht. Die gebildeten Produkttellchen wurden im Stickstoffstrom auf einer Glasfilternutsche getracknet, bis 
der Restfeuchte-Gehait einen Wert von 3 % erreicht hatte. GemiB dem angegebenen Ausfuhrungsbeispiel 3 
wurden die fbigenden Mengen eines Fettsaure-Triglycerids und eines Kompiexbiidners in die Rezeptur einge- 
setzt, wobei sich die angegebenen Gewichtsteile auf Jewells 100 Telle des erhaltenen Trackenpuivers bezie- 
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hen: 

AusfQhrungsbeispiel 3-1 
5 Keine Zugabe eines Komplexbildners Oder elnes Fettsautetriglycerids bzw. Pflanzenols. 
Ausfuhrungsbeispiel 3-2 

Keine Zugabe eines Kompiexbiidners, Zugabe von S % Sojaol. 

10 

Ausfiltirungsbeispiei 3-3 

Zugabe von 1 % Natriumhexametaphospliat, keine Zugabe eines Pflanzen&is. 
15 AusfOlirungsbeispiei 3-4 

Zugabe von 1 % Natriumhexametapliosphat, Zugabe von 5 % SojaSI. 

Ausfuhrungsbeispiel 4 

20 

Getnall Ausfuhrungsbeispiel 3 wurden in die nit 1 22 Teiien Glucoseslrup in 1 80 Tellen Wasser gequollene 
Gelatine (52,3 Telle) hergesteiite l\^Ischung nacti dem ErwSrmen auf 60°C, 52,4 Telle Vitamin A-Acetat (2,1 
mo i.E./g), stabllisiert mit 100 mg Ethoxyquin/Mio i.E. und 0,55 Teile Vitamin (40 MIo I.E./g) eingetiagen 
und 20 Min emuigiert. Die erhaitene Emulsion wurde wie beschrieben verspriiht und das erliaitene Produict 
25 ansciiiieKend im Stickstoffstrom getrocknet. GemSR dem angegebenen Ausfuhrungsbeispiel 4 wurden zusStz- 
licti zu den angegebenen Stoffen die fblgenden Mengen eines Fettsauretrigiycerids und eines Kompiexbiidners 
In die Rezeptur eingesetzt, wobei sicli die angegebenen Gewichtsteile auf Jewells 100 Teiie des ertiaitenen 
Trockenpulvers bezlelien: 

30 Ausfilhrungsbeispiei4-1 

Keine Zugabe eines Kompiexbiidners oder eines Pf ianzendls. 

AusfOhrungsbeispiei 4-2 

35 

Zugabe von 1 % Phytinsaure und S % SojaSi. 
Ausfilhrungsbeispiel 5 

40 Ausfuhrungsbeispiel 5-1 

EIne CItranaxanthindlsperslon bestehend aus 
4,9 % Citranaxanthin (mikronisiort) 
^ 0,3 % Ascorbylpalmltat 
1,6 %Ethoxyquin 
14,6 % Gelatine 100 Bloom 
13,1 % Saccharose 

65,5 % Wasser wurde mit einer Temperatur von SO^C mit einer Einstoffdiise bei 6,0 bis 8,5 bar in einem 
^ Spriihturm In eine Wolke hydrophober Kieselsaure gespruht. Das feuchte Produkt wurde auf einem Wir- 

beltrockner bei Raumtemperatur auf eine Restfeuchte von ca. 4 % getrocknet. Der Wirkstoffgehait des 
Pulvers betrug 13,7 %. 

Ausfilhrungsbeispiei 5-2 

65 

Eine Citranaxanthindispersion bestehend aus 
4,3 % Citranaxanthin (mikronisiert 
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0,3 % Ascorbylpalmitat 
1,4 % Ethoxyquin 
12,7 % Gelatine 100 Bloom 
9,7 % Saccharose 
1,6 %Soja6l 
70 %Wasser 

wurde wie 5-1 behandelt. Der Wirkstoffgehalt des Pulvers lag bel 13,2 %. 
Ausfuhrungsbelsplel 5-3 





Eine Cltranaxanthlndlsperslon bestel 


iend aus 


4,5 


% Citranaxanthin (mikronlslert) 




0,3 


% Ascorbylpalmitat 




1.5 


% Ethoxyquin 




13,2 


% Gelatine 100 Bloom 




9.7 


% Saccharose 




1.7 


% Sojafil 




0,4 


% Phytlnsaure (als Na-Salz) 




68,7 


%Wasser 





wurde wie 5-1 behandelt. Der Wirkstoffgehalt des Pulvers lag be! 13,2 %. 



Ausfilhrungsbelsplel 5-4 





EIne CItranaxanthindlsperslon bestehend aus 


4.8 


% Citranaxanthin (mikronlslert) 


0,3 


% Ascorbylpalmitat 


1.5 


% Ethoxyquin 


13,5 


% Gelatine 100 Bloom 


9,7 


% Saccharose 


1.8 


% Sojadi 


0,4 


% EthylendlamlntetraesslgsSure (als Na-Salz) 



wurde wie bei 5-1 behandelt. Der Wlrkstof^ehalt des Pulvers lag bel 13,0 %. 
Ausfilhrungsbelsplel 6 
Ausfuhrungsbeispiei 6-1 

200 Telle einer Dispersion, bestehend aus 1 06,8 Teilen Wasser, 1,1 Teilen Konservierungsstoffgemlsches, 
3,8 Teilen Ethoxyquin, 47,3 Teilen Saccharose, 29 Teilen Gelatine (Typ B 200) und 13,3 Teilen mikronisiertem 
Canthaxanthin wurden bei 40°C in 400 Teilen Paraff inSI unter kraftigem Ruhren dispergiert. Nach dem Abkuh- 
len auf 18''C wurde durch Zugabe von Malsstarke die OberflSche dergebildeten Teilchen gepudert. Das Pro- 
dukt, das Jetzt In Form klelner Kugelchen mit einem Durchmesser von 50 bis 500 |i vorlag, wurde mit 2000 
Teilen kaltem Petrolether gewaschen und schlle&llch auf einem Wirbeltrockner bel Raumtemperatur auf einen 
Restfeuchtegehait von 4 % getrocknet. Der Wirkstoffgehalt des Pulvers lag bel 1 0,7 %. 

Ausfuhrungsbeispiei 6-2 

GemaQ Ausfuhrungsbeispiei 6-1 wurden in die Emulsion zusatzlich 4,0 Telle Sojadi und 0,8 Telle Phytin- 
sSure gegeben. Nach der Aufarbeitung der Dispersion gemSH dem angefOhrten Ausfuhrungsbeispiei 6-1 wurde 
ein Pulver erhalten mit einem Canthaxanthingehaltvon 10,1 %, mit 1 % Phytlnsaure und 5 % Soja&l. 
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Anwendungsbeisplel 1 

Prufung von Vitamin A/Da-haitigen Trockenpulvern 

5 1 ,0 g Pulver des Ausfuhrungsbeispiel 1 fQllte man In eine Glasflasche ohne Zusatz von Pramix, lagerte 
diese bei einer konstanten Temperatur von 40°C und 70 % relative Luf tfeuchte und maR In zeitlichen Abstanden 
den verbllebenen Antell des Vitamin A. Das Ergebnls 1st In derfolgenden Tabelle aufgezelgt. 

1 0 g Pulver des AusfQhrungsbeisplels 1 mischte man mit 40 g PrSmix-Substrat, bestehend aus 60 % Wel- 
zenmehl (wheat middlings), 30 % 50 %lgem Cholinchlorld und 10 % einer Spurenelementmiscliung. 3,2 g des 

10 so erhaltenen Pramix fiiilte man in eine Giasf lasctie, decl<te sie mit einer Aluminiumfoiie statt eines Deckels 
ab und maclite 5 Loctier in die Aluminiumfoiie zur Belijftung. Diese Flasche stellte man in einen Beliaiter mit 
der konstanten Temperatur von 40°C und der konstanten relatlven Luftfeuchte von 70 % und maK den verblle- 
benen Antell (Retention %) des Vitamin Anach bestimmten Zeiten. Die oben genannten Spureneiemente waren 
ein Gemiscli aus 37,44 % CUSO4 x 5 HjO, 46.78 % FeS04 x 7 HjO, 11,78 % ZnO; 3,61 % MnO und 0,39 % 

15 C0CO3. 

Die Priifungsergebnlsse sind in derfolgenden Tabelle I aufgezelgt: 



Vitamin A-Retention (%) 
Tage nach I Monat (%) nach 2 Monaten (%) 



25 Pulver des Ausfiihrungs- 
beispielsl alleine 

Pramix vermischt mit dem 
30 Pulver des AusfOhrungs- 
belspiels 1 

Pulver ahnllch dem 
des Auaf (ihrungsbeis- 
plels 1, aber ohne 
Sojaol und Phytin- 
saUre 



Anwendungsbeisplel 2 

PrOfung von Vitamin A-haitigen Trockenpulvern 

1 Gew.% der einzelnen Pulver des Ausfiihrungsbeispieis 2 mischte man mit 99 % des in Anwendungsbei- 
splel 1 genannten Pramix, 4 g Proben dieser iVIIschungen wurden am Anfang und nach 4 Wochen Lagerung 
in einem Klimaschrank bei 40°C und 70 % relativer Feuchte auf ihren Vitamin A-Gehalt gepriift. Der nach 4 
Wochen verbliebeneAnteil istin %vomAusgangswert der Lagerung infolgendenTabellen 11 und III angegeben. 



S5 
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TabeUe II 



5 Vitamin A (zu Anwendungsbeispiel 2) 

AusfUhrungs- Komplexbi Idner 81 Retention (%) 

beisplel Nr. nach 4 Wochen 



2- 1 






17 


2- 2 




5 % Sojaol 


32 


2- 3 




5 % ErdnupSl 


31 


2- 4 




5 % MaisSl 


46 


2- 5 


1 % PhytinsSure 




24 


2- 6 


1 % PhytinsSure 


5 % Sojaol 


47 


2- 7 


1,5% PhytinsSure 


5 % SojaSl 


53 


2- 8 


1 % Phytinsaure 


2 % SoJaSl 


55 




1 % PhytinsSure 


10 % SoJaSI 


59 


2-10 


1 % Phytinsaure 


5 Ho ErdnupSl 


53 


2-11 


1 % Phytinsaure 


5 % Maisol 


54 


2-12 


1 % Natriumphytat 


5 % Sojaol 


58 


2-13 


1 % Caldumphytat 


5 % Sojaol 


59 


2-14 


1 % zitronensaure 


5 % SojaSl 


46 


2-15 


1 % Natrlumcitrat 


5 % Sojaol 


53 


2-16 


1 K> weinsaure 


5 % Sojadl 


49 


2-17 


1 % Natriumtartrat 


5 % SoJaSl 


55 


2-18 


1 % SalicylsSure 


5 % SojaSl 


53 


2-19 


1 % Gluconsciure 


5 % Sojadl 


50 


2-20 


1 % PhosphorsSure 


5 % SojaSl 


63 


2-21 


1 % Natriumpyrophosphat 


5 % SojaSl 


57 


2-22 


1 % Natriumhexametaphosphat 


5 % SojaSl 


53 


2-23 


1 % Natriumtripolyphosphat 


5 % Sojaol 


57 


2-24 


1 % EDTA Natrium (TitriplexIII) 


5 % Sojaol 


59 


2-25 


1 % NTA Natrium (Titriplex I) 


5 % Sojaol 


51 


2-26 


1 % Cystein 


5 % Sojaol 


59 


2-27 


0,5 % Phytinsaure 


5 % Sojaol 


29 
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Vitamin A (zu Anwendungsbeispiel 2) 

Ausfuhrungs- Komplexbildner 01 Retention (%) 

belspiel Nr. nach 4 Wochen 



2-28 


1 % Natrlumphytat 


5 % synth. 
Triglyceride) 


54 


2-29 


1 % Natriurncitrat 




13 


2-30 


1 % Phosphorsaure 




55 


2-31 


1 % Natriumhexametaphosphat 


5 % Erdnupol 


44 


2-32 


1 % Natriumhexametaphosphat 




28 


2-33 


1 % EDTA Natrium (TitriplexIII) 




20 


2-34 


1 % Cysteln 




25 



*•) Myglyol 812 (NeutralSl) = Capryl-CaprinsSuretriglycerid 



Anwendungsbeispiel 3 

Priifung von Tocopherol-haltlgen Trockenpulvern 

1 Gew.% der einzeinen Puiver des Ausfuhrungsbeispiels 3 mischte man mit 99 % des in Anwendungsbei- 
spiel 1 genannten Pramlx. 6 g Proben dieser Mischungen wurden am Anfang und nach 4 Wochen Lagerung 
in einem Kllmaschranit be! 40°C und 70 % r.F. auf Ihren TocopheroigehaltgeprOft. Der nach 4 Wochen verblie- 
bene Ante!! let In Prozent vom Ausgangswert der Lagerung in folgender Tabelle angegeben. 



AusfUhrungs- Komplexbildner 01 Retention (%) 

belspiel Nr. nach 4 Wochen 



3-1 - - 18 

3-2 - 5 % Sojaei 23 

3-3 1 % Natriumhexametaphosphat -. 41 

3-4 1 % Natriumhexametaphosphat 5 % SojaSl 49 



Anwendungsbeispiel 4 

Priifung von Vitamin Ds-haitigen Trockenpulvern 

Vitamin A/D3 Trockenpulver des Ausfuhrungsbeispiels 4 wurde im gleichen Pramlx wie in Anwendungs- 
beispiel 5 gepruft. Es wurden 2 MIo I.E. Vitamin Dj/kg Pramlx eingemischt.Je 10 g Proben derfertigen Mlscliun- 
gen wurden am Anfang nach 4 und 8 Wochen Lagerung In einem Kllmaschrank bel 40°C und 70 % rel. Feuchte 
auf Ihren Vitamin Dj-Gehalt gepruft Der nach 8 Wochen verbllebene Antell ist In Prozent vom Ausgangswert 
der Lagerung In nachstehender Tabelle angegeben. 
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Ausfuhrungs- Komplexbildner fil Retention (%) 

belsplel Nr. nach 4 Wochen 

4-1 - - 40 

4-2 1 % PhytinsSure 5 % SojaSl 81 



Anwendungsbelspiel S 

Priifung von Carotinoid-haltigen Trockenpulvern 

Carotinold-haltlge Trockenpulver der Ausfuhrungsbeispiele 5 und 6 wurden in einem Pramlx folgender 
Zusammensetzung auf ihre Stabilitat gepriif t: 76 % WeizengrleHkleie, 1 3,3 % Cholinchlorid f liissig (mit 75 % 
Cholinchlorid und 25 % Wasser) und 1 0 % der Spurenelementmischung wie in Anwendungsbeispiei 1 . Der Prfl- 
mix lagerte 3 Tags, bevor 1 Gew.% der Carotinoid-Trockenpuiver eingemischt wurde. 1 g Proben der fertigen 
MIschungen wurden am Anfeng und nach 4 Wochen Lagerung In elnem Klimaschrank bel 40°C und 70 % rel. 
Feuchte auf Ihren Carotinoid-Gehait geprOft. Der nach 4 Wochen verbllebene Antell ist In Prozent vom Aus- 
gangswert der Lagerung in nachstehender Tabelle angegeben. 



Ausfiihrungs- Wirkstoff Komplexbildner 01 Retention (%) 

beispiel Nr. ■ nach 4 wochen 



5-1 Citranaxanthin - - 22 

5-2 Citranaxanthin - 5 % Sojaol 48 

5-3 Citranaxanthin 1 % Natriumphytat 5 % SojaSl 68 

5- 4 Citranaxanthin 1 % EDTA-Natrium 5 % Sojaol 63 

6- 1 Canthaxanthin - - 33 
6-2 Canthaxanthin 1 % PhytinsSure 5 % Sojaol 79 



Patentanspruche 

1. Stabiles Gemisch mit einem Gehalt oxidationsempflndllcher Verbindungen, enthaltend die oxldatlon- 
sempf Indilchen Verbindungen, Triglyceride, Komplexbildner sowie Umhuliungsstoffe. 

2. Gemisch nach Anspruch 1, zusStzllch enthaltend Antloxidantien. 

3. Gemisch nach elnem der AnsprQche 1 Oder 2, worin es sich bel dem Trlgiycerld urn ein Pf lanzenfil han- 

delt. 

4. Gemisch nach elnem der AnsprOche 1 bis 3, worin es alch bel dem Komplexbildner um PhytinsSure, 
Phosphorsaure, Meta-, Pyro- oder PolyphosphorsSure oder um deren Saize handelt. 

5. Gemisch nach elnem der AnsprQche 1 bis 4, worin es sIch bel dem UmhOllungsstoff um einen Flimblldner, 
insbesondere Proteine, ZuckeroderPolysaccharkle, Insbesondere Gummi arabicum, Alginate, Starkederivate, 
handelt. 

6. Gemisch nach einem der AnsprOche 1 bis 5, worin es sich bei der oxidationsempf indiichen Verbindung 
um fettiosilche Vltamine, insbesondere Vitamin Aund dessen Ester, Vitamin A-saure, Vitamin E, Vitamin D, um 
Carotinoide, oder Riech- und Aromastoffe handelt 

7. Gemisch nach einem der AnsprQche 1 bis 6, enthaltend Vitamin A oder eInen seiner Ester, Phytlnsaure, 
Pfianzendl und Gelatine. 

8. Gemisch nach elnem der AnsprOche 1 bis 7, in Form eines Granulats oder Pulvors mit elnem Korngro- 
aenberelch zwischen 100 und 600 pm. 

9. Verfahren zur Herstellung des Gemischs nach elnem der AnsprQche 1 bis 8, dadurch gekennzelchnet, 
daR man eine Dispersion aus oxidationsempflndllcher Verbindung, Trlgiycerld, Komplexbildner und UmhOl- 
lungsstoff hersteilt und diese Dispersion In eInen Feststoff uberfuhrt. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzelchnet, daK man eIne wSarige Dispersion herstellt, 
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trocknet und granuliert Oder pulverisiert. 

11. Verwendung einer Kombination aus Triglycerid, Komplexbildner und Umhullungsstoff zur Stabilisie- 
rung oxidatbnsempf indlicher Verbindungen. 



I. A stable mixture containing an oxidation-sensitive compound, a triglyceride, a complexing agent and a 
coating substance. 

10 2. A mixture as claimed in claim 1, which additionally contains an antioxidant. 

3. A mixture as claimed in either of claims 1 and 2, wherein the triglyceride is a vegetable oil. 

4. A mixture as claimed In any of claims 1 to 3, wherein the complexing agent Is phytic acid, phosphoric 
acid, meta-, pyro- or polyphosphoric acid or a salt thereof. 

5. A mixture as claimed in any of claims 1 to 4, wherein the coating substance is a film former, In particular 
IB a protein, sugar or polysaccarlde, in particular gum arable, an alginate or a starch derivative. 

6. A mixture as claimed in any of claims 1 to 5, wherein the oxidation-sensitive compound Is a fat-soluble 
vitamin, In particular vitamin A or an ester thereof vitamin Aacid, vitamin E or vitamin D, a carotenold or a scent 
or flavoring substance. 

7. A mixture as claimed in any of claims 1 to 6, containing vitamin Aoran ester thereof, phytic acid, a veget- 

20 able oil and gelatin. 

8. A mixture as claimed In any of claims 1 to 7, in granular or pulverulent form having a particle size range 
offrom100to600nm. 

9. A process for preparing a mixture as claimed in any of claims 1 to 8, which comprises preparing a dis- 
persion from an oxidation-sensitive compound, a triglyceride, a complexing agent and a coating substance and 

25 converting this dispersion Into a solid substance. 

10. A process as claimed In claim 9, wherein an aqueous dispersion Is prepared, dried and granulated or 
pulverized. 

I I . Use of a combination of a triglyceride, a complexing agent and a coating substance for stabilizing an 
oxidation-sensitive compound. 



Revendicatlons 

1 . Melange stable ayant une teneur en composes senslbles i I'oxydatlon, contenant les composes sensl- 
35 bles d I'oxydatlon, des triglycerides, des complexants, ainsi que des matldres d'enrobage. 

2. Melange selon la revendicatlon 1, contenant en outre des antioxydants. 

3. Melange selon la revendicatlon 1 ou 2, dans lequel il s'agit, en ce qui concerne le triglyceride, d'une 
huile v^getaie. 

4. Melange selon I'une quelconque des revendicatlons 1 a 3, dans lequel II s'agit, en ce qui concerne le 
40 complexant, d'acide phytinique, d'acide phosphorique, d'acide m§ta-, pyro- ou polyphosphorique ou de leurs 

sels. 

5. Melange selon I'une quelconque des revendicatlons 1 A 4, dans lequel II s'agit, en ce qui concerne la 
matiere d'enrobage, d'un f ilmogene, en partlculler de proteines, de sucres ou de polysaccharides, en particulier 
de gomme arablque, d'alglnates, de derives d'amldon. 

45 6. Melange selon I'une quelconque des revendicatlons 1 k 5, dans lequel 11 s'agit, en ce qui concerne le 
compose sensible a I'oxydatlon, de vitamlnes llposolubles, en particulier de vltamlne Aet de ses esters, d'acide 
de vltamlne A, de vltamlne E, de vltamlne D, de carotenoTdes, ou de substances odorantes et aromatiques. 

7. Melange selon I'une quelconque des revendicatlons 1 d 6, contenant de la vltamlne A ou I'un de ses 
esters, de I'acide phytinique, de Thuiie vegetale et de la gelatine. 
60 8. Melange selon I'une quelconque des revendicatlons 1 e 7, sous forme d'un granule ou d'une poudre 
ayant une grosseur de grains dans la gamme comprise entre 100 et 600 \im. 

9. Procede de preparation du melange selon I'une quelconque des revendicatlons 1 d 8, caracterise en 
ce qu'on prepare une dispersion du compose sensible I'oxydatlon, du triglyceride, du complexant et de la 
matiere d'enrobage, et on transforms cette dispersion en une matiere sollde. 
55 1 0. Precede selon la revendicatlon 9, caracterise en ce qu'on prepare une dispersion aqueuse, on la sdche 
et on la granule ou on la pulverise. 

11. Utilisation d'une comblnalson de triglyceride, de complexant et de matiere d'enrobage pour la stabili- 
sation de composes senslbles k I'oxydation. 
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